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Vickers-Zimmer AG 837/78 

Verfahren und Vorricbtung zur konti- 
nuierlichen Herstellung von Isocyanaten 

Die Erfindung betrifft ein Yerfahren bu kon tinnier lichen 
Herstellung von Isocyanaten aus organischen Aminen und Phosgen 
in Gegenwart eines inerten LBsungsmittels. Zugleich bezieht 
sich die Erfindung auch auf eine Vortichtung zur Durchf lihrung 
dieses Verfahrens. 

Es. ist bekannt (Dt ESh 952 086, 94-9 228 und 958 558), 
Isocyanate durch Umsetzung vod organischen Aminen mit Phosgen 
in einem inerten Lb'sungsmittel herzustellen. Diese Reaktion wird 
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im allgemeinen zweistufig durchgefiihrt. In der ersten Ver- 
fahrensstufe, der sogenannten "Kaltphosgenierung", werden 
dabei die in dem LBsungsmittel gelttsten bzw. (im Palle 
von im LOsungsmittel unloslichen Aminen) suspendierten 
Reaktionspartner mit Fhosgenttberschufl unter guter Ver- 
miechung in einem Reaktionskessel bei Tempera turen von 
ca* 0° C behandelt* wobei sich eumeist im LBsungsmittel 
unlBsliche Zwischenprodukte ergeben. Der Austrag aus der 
ersten Verf ahrensstuf e wird dann in der zweiten Stufe, 
der sogenannten "HeiBphosgenierung", ggf* unter weiterer 
Zugabe von Phosgen, bei Tempera turen von etwa I5O-2OO 0 C 
zu den entsprechenden Isocyanatfcn ausreagiert. Das dabei 
gebildete HC1 sowie das Uberschtissige Phosgen werden da- 
nach durch Entgasung abgetrennt, und anschlieSend werden 
die Isocyanate durch Abdestillieren ifioliert. Die Durch- 
flihrung der HeiSphosgenierung geschieht bei den bekannten 
Verfahren in einem im wesentlichen senkrechten, mantelbe- 
heizten und von unten nach oben durchstrSmten Reaktions- 
rohr, das mit Raschigringen gefUllt 1st. 

Die erzielbaren Ausbeuten sind vom angewendeten 
PhosgenliberschuS abhangig, sie liegen bei den bekanntetj 
Verfahren, dLe mit eLnem PhosgenllberschuB von liber i0# 
arbelten, in der Groflenordnung von 70-90# der Theorie. 
Kin hohnr PhosgentlberschuB fllhrt jedoch zu-einer betracht- 
i Lchen Beiastung der nachgeschal te ten Abtrenu- und Rei- 
nl rjungn?mlagen und damLt hbheren Verfahrenskonten, : 
ganz ab^esehen davon, daB slch die Ausbeuten auch durch 
f!t*h(-l.un^ tlen Phong»ri(ibemr;huri£ies nicht beiiebig sfceLgern 
lafuien. 
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Mit der Erfindung wird demgegenuber ein zweistufiges 
Verfahren angegeben, das es gestattet, unter eonst gleichen 
Reaktionsbedingungen mit einem auf z^B. 8# und weniger ver- 
ringerten PhosgemiberschuB Ausbeuten von uber der 
Theorie zu erzielen. Dies exreicht die Erfindung dadurch, daB 
das Reaktionsgemisch aus der Kaltphosgenierung in der Stufe 
der Heifiphosgenierung unter standiger mechanischer Durchmiscbung 
mit langsam aneteigendem Tempera turprofil durch einen sich 
waagerecht erstreckenden Reaktionsraum geleitet wird, Der Be- 
griff "waagerecht* ist dabei nicht nur im strengen mathemati- 
echen Sinne zu verstehen, sondern soli auch eine geringfiigige t 
Neigung von einigen wenigen Winkelgeraden gegeniiber der Waage- 
rechten mit einschlieflen, beispielsweise derart, dafi der Auslafi 
des waagerechten Reaktionsraumes etwas hoher liegt als der 
Einlaii. 

jjie Erfindung beruht auf der konsequenten Anwendung der 
Erkenntnis, daB eine nennenswerte Beschleunigung dee Reaktions- 
ablaufes und damit eine Steigerung der Ausbeuten erreicht werden 
kann, wenn ein allmahlicher thermischer tibergang zwischen der 
Kaltphosgenierung und der Heifiphosgenierung sowie eine stetage 
Temperaturzunahme wahrend der Heifiphosgenierung herbeigef tihrt 
und zugleich die Moglichkeit geschaffen wird, daB das sich bei der | 
der Umsetzung bildende, den Reaktionsablauf hemmende HC1 rasch 
aus dem Reaktionsgeraisch austreten kann. 

Bei der bekannten Durchfuhrung der Heifiphosgenierung in 
einem von unten nach oben durchstromten, stehenden Rohr muB das 
sich in der Heifiphosgenierung bildende HC1 das gesamte Renlttions- 
gemisch faindurch bis zum Abzug am Kopf des Reaktionsrohres durch- 
wandern, was zwangslaufig zu einer Anreicherung von HC1 im obe - 
ren Bereich des Rohres, also im oberen Abschnitt des Reaktions- 
rohres fiihrt. Dies hat zur Eolge, daB die sich im Verlaufe 
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der Reaktion verringende Phosgen-Konzentration gegen eine sicta 
standig erbbbende Konzentration an Reaktionsbemmer wirken muB 
und damit die Triebkraft der Reaktion zunehmend geringer wird. 
Aus diesem Grunde sind bei den bekannten Yerfabren in der Heifl- 
phoBgenierung meietens zwei hintereinander gescbaltete stebende 
Reaktionsrobre vorgeseben, die beide am Kopf einen Ablafl fur 
das HC1 besitzen und bei denen am Boden dee awe i ten Rohres so- 
gar nocb emeut Fboagen zur ErbBbung der Reaktionetriebkraft 
zugeepeist wird. 

¥enn dagegen nacb MaBgabe der Erfindung die HeiBpboe- 
genierung in einem waagerecbten Reaktionsraum stattfindet, 
braucht das sich bildende HC1 nicht dae gesamte Reaktionsgemiscb 
za durchstrSmen, sondern kann aich in jeder Reaktionszone in 
einem Dampfraum sammeln und von dort obne Wiedereintritt in dae 
Reaktionsgemiscb abzietaen. Dies bedeutet eine Verminderung der 
Reaktionshemmung und kommt damit einer effektiven ErbBbung der 
wirkeamen Ptaosgen-Konzentration gleich. 

Dieee Wirkung wird nocb durcta die sorgfaltige Temperatur- 
steuerung in Verbindung mit der standigen guten Durctamischung 
des Reaktionsgemiscbes erganzt. Das die Kaltpbosgenierung 
verlassende Material 1st in der Regel eine pastose Masse, be- 
stebend aus den sich in der Kaltpbosgenierung gebildeten, im 
Losungsmittel scbwer und nicbt lBslicben Zwiscbenprodukten 
eowie reBtlicben Ausgangsstoff en. £e wurde gefunden, daB eine 
plBtzlicbe Erhitzung dieser Masse auf die Reakt ions tempera tur 
der HeiBphosgenierung (wie sie bei den bekannten senkrechten, 
auf einheitliche Temperatur mantelbebeiztcn und mit Raschig- 
ringen gefUllten Reakt ionsrohr en stattfindet) zu unerwUnscbten 
Rebenreaktionen, namlicta der.Bildung von ecbwersiedenden 
Teerprodukten anlaB gibt, und daB auBerdem bei einem 
starken Temperatursprung das Fbosgen zu 
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plotalicb ausdampftj folglieb aleo.der in dex Kaltstnfe an 
sick TKoxbandHne TbosgenuberscbuB Trexloxengebt. Bei dem ex— 
findungsgemaflen Y e r£alxrext vixd dagegen diese Masse vbm EinlaS 
des HeiBpIiosgenierangs-sRauiBes an entsprecbend dem Reaktionsf oxt- 
scbxitt langBam {voxzngsweise mit linear ansteigeridem lempexa- 
tuxpxofil) aufgebeizt, bis sie am Auslafl des HeiBpbosgeniexungs- 
Raumes die Endtempexatnx exxeiebt bat. Die Miscbeinxiebtungen ! 
besoxgen dabei, daB sicb das gewtinscbte EempexatuxproJTil innex- 
balb der gesamten Reaktionseiaese gleicbmaflig (also nicbt nux 
in der en Randzonen) einstellt, die Pests toffe stetig entsprecbend 
dem Beaktionsfortscbritt in I»5sung geben und das sicb bildende ] 
HC1 aucb aus tiefer gelegenen Scbicbten der zunScbst ziemlicb j 
viskosen Reaktionsmasse verbal tnismaBig scbnell abgefiibxt wird. j 
Diese Axbeiteweise ist mit den bekannten senkxecbten Reaktions- I 
robxen nicbt moglicb. 

Insgesamt ermoglicbt somit daB erf indungsgemaBe Verfabren 
eine optimale Durcbfiibrung der Umsetzung von Aminen und Pbosgen, 
mit der Polge, daB sicb mit einem geringexen PbosgeniiberscbuB 
als bisber eine bobexe Ausbeute als bisber einstellt. Auf einer 
Einspeisung von zueatzlicbem Pbosgen in die Stufe der HeiB- 
pbosgenierung kann dabei ganz verzicbtet werden, es entstebt 
also in einem Zuge aus dem Material der Ealtpbosgenierung ' \ 

eine ausreagierte" L&eung des Endpxodukts.- j 

. i 

Bevorzugt wird das erfindungsgemSBe Verfabren in ; 

einer Vorricbtung durcbgef libxt , die aus einem Reaktionsge- j 
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faB fttr die Kaltphosgenierung mit Ktthl- UDd RUhreinrtchtungen 
' eowie einem diesem nachgeechalteten, zweiten heizbaren Reak- 
tionsgefafl fttr die HeiBphosgenierung besteht und die sich da- 
durch kennzeichnet,daB das heizbare ReaktionsgefaB fttr 
die HeiBphosgenierung ein waagerecht liegendes Rohr ist t 
dureh das sich in Iangerichtung eine mit Rtthreinrichtungen 
besetzte Welle hindurcherstreckt. 

Eine derartige Vorrichtung in Form eines waage- 
rechten, mit Rtthreinrichtungen versehenen Rohres ge- 
wahrleistet die gemaB dem erf indungsgemaflen Verfahren 
vorgesehenen Bedingungen in einfacher und betriebs- 
sicherer Weise. Zwar 1st die Verwendung eines waage- 
reohten Reaktionarohree bei der Heratellung von Iso- 
cyanaten fttr sich bereits bekahnt (Dt PS 1 037 444). 
Der bekannte Reaktor hat jedoch mit der Brfindung keine 
naherea Bertthrungspunkte. Br ist Srielmehr fttr ein ein- 
stufiges Verfahren bestimmt, bei dem die Reaktionspartner 
mit ttberdruck unter Verwirbelung durch das Reaktionsrohr 
hindurchgeleitet und ansehlieBend zur Befreiung von den 
gelbsten Gasen (HC1 und Phosgen) entspannt verden. Damit 
sind bei dem bekannten ReaktOr weder die Wirkungen der 
Erfindung angestrebt noch werden deren Vorteile erreicht. 
Der bekannte Reaktor muB sogar mit ein.em PhosgenttberschuB 
von mindestens 25*, vorzugsweiBe 70-110* gefahren werden. 

Zur Beheizung des waagerechten Reaktionsrohres sind 
in Weiterbildung der Erfindung zwei MaBnahmen vorgesehen, 
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die alternativ oder auch gemeinsam miteinander verwendet 
werden kbhnen. Die eine Maflnahme besteht darin, dafl das 
waagerechte Reaktionsrohr ron einer In einzelne, sepa- 
rat beheizbare Absehnitte unterteilten Mantelheizung um- 
geben 1st, wahrend die andere Maflnahme darin besteht, 
dafl am Ende des waagerecbten Reaktionsrohres ein mit 
TbermosyphonstrSmutgarbei tender VSLrmetauscher angeordnet 
1st (dessen WlrkungBweise welter unten noch eriautert wird). 

Im ttbrigen bat es sich als besonders zweckmaflig- er- 
wiesen, am Anfang und am Ende des waagerecbten Reaktions- 
rohres ie ein senkrecbtes Reaktionsrohr derart anzuordnen, 
dafl die drei Rohre eusammen ein System von kommunizierenden 
RShren bllden, wobei das eine senkrechte Reaktionsrohr 
zur Kaltphoqgenierung und das andere senkrechte Reaktions- 
rohr zur Entgasung des Reaktionsproduktes dient. Bel einer 
solchen Anordnung kann auf jegliche For derpumpen Oder 
ahnllche Einrtchtungen im Reaktionsbereich rerzichtet 
werden, denn die Produktstromung stellt sich automatisch 
nach MaBgabe des Zulaufs der Reaktlonspartner zum oberen 
Ende des Kaltphosgenierungs-Rohres bzw. der Produktabnahme 
am oberen Ende des Entgasungsrohres ein. Auflerdem gestattet 
eine solche Anordnung, die Ealtphosgenierungs-Stuf e ohne 
Zwischenschaltung von Rohrleitungen unmittelbar an die 
nachfolgende Helflphosgenierunge-Stufe und diese wiederum 
unmittelbar an die anschlieflende Entgasungs-Stufe anzu- 
schlleflen. 
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Bte Erf In dung 1st ganz allgemein ftir die Herstellung 
aller* Lsacyanate, die auch sanat durch ReaktLou von Amtnen 
mit Ehosgea erhaHen werden kcranen, anv*eiidbar > f vrobei auch 
alle ttblicken Losungsmittelr wie beispielsweise ChAorbenzol* 
o-DicbLorbenzol oder d-ChLcnriiaplithalia benutzt werden kiinuen. 
Nachfalgead wird ein Ausftthrungsbeispiel der Eufindung nam- 
lich die Herstellung von Phenyl isocyan at aus Anilin und 
Phosgen mit rt-ChlornaphthaliB als L5sungsmI1rtel naher erlau- 
tert f und zwar anhand der zeichnerischen Darstellung, die 
schemati8ch eine bevorzugte Ausftihruugsf orm einer Anlage 
zur Durchftthrung dee erf indungsgemaflen Verfahrens wieder- 
gibt. 

Das Kemstlick der zeichnerisch dargestellten Anlage 
ist die Anordnung von drei U-fbrmig miteinander verbundenen 
Reaktionsrohren l f 2 und 4, die zusammen ein System von 
kommunizierenden RShren bilden. Von die sen Reaktionsrohren 
stehen die Rbhre 1 und 4 senkrecht, w&hrend sich das Rohr 
2 am unteren Ende der Rohre 1 und 4 waagerecht zwischen 
diesen erstreckt. 

Das Reaktionsrohr 1 dient zur DurchfUhrung der Kalt- 
phosgen ierung. Es ist mit Zuf uhrleitungen 10 und 11 zur 
Zufiihx von Fhosgen-Lbsung bzw. von Amin-LS sung. Oder ^Suspension 
versehen und besitzt einen Ktthlmantel 12, durch den ee auf 
einer unterhalb Zimmertemperatur liegenden Temperatur gehalten 
werden kann. Im Innorec dee Rohres 1 befindet sich eine in 
RohrlSngsrichtung trerlaufende Ruhrwelle 13, die von eineiu An- 
trieb 14 aus angetrieben wird und die Ruhreinrichtungen 1!3 
tragt. Die Riihreinrichtungen sind im dargestellten Beispiel 
eine schraubenf ederf ormige Wendel, sie kbnnen aber auch jede 
andere geeignete Form haben, z.B; als Paddelruhrer ausgebildet 
sein. Entscheideud ist dabei in jedera Fall lediglich die Er- 
zielung einer guten Mischwirkung. 
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3tes waagexeDhte Jteaktl^asxahr 2, das sich unmittel- ( 

"bar aii a en AmslaB des ReaktitinBffltxaftrreB 1 aaschlie£-t, 3oe- | 

sitzt sinea in rmehxera Alischnittte 20a "bis 2Qc untexfeeilten j 

Heizmanlfcel., -lessen ^inzelae ATb^amitte (im gezeigteaa Reiarpiel • 

dxei JLb.8aami"tt&e3 a^parat Ibetxlebsn -wexden. Noxmalaxweise vexdsn ; 

diese JtbscfcalifctB anf untexschieailDlie lempexatuxen befceizt, | 

dock as kaimsn aaacfc einzelne Abs^aamllrfce , insbesondexe flax sich j 

' unmit-fcallJar am ate Jfcal-fcstuie aiiseaalis-Bande exate Absefanltfc j 

20a, auf ZlShlnag gesehaltet sein- Susa-tzllch oder altexnativ j 

dazu kann zux Beteeiafflag dea im Rokx 2 slnromenden Matexials abex ! 

auch am Eade des Relaxes 2 ein Waxme-fcanschex 3 -sroxgesehen sein, ! 

dessen Wixkuhgsweise wei-tex unten exlautext wixd. In jedem Pall : 

J sind die Heizeinxictxtttngen (Heizmaatel 20 und/odex Waxmetauscliex j 

3) so beschafien, da£ aich In clem Hatexlalfltxom langs das j 

Rohxes 2 ein voxzugsweise im wesentlichen lineax von dex , 

GroBenoxduung 0°C (aer Endtemperatur aes Kaltphoegenierungs- j 
Rohxes 1) aus auf die GroBenoxanung von 170-200° C ansteigen- 
aes Temperaturproxil einstellt. Im Innexen aes Rohxes 2 
befinaet sich Shnlioh vie beim Rohx 1 eine sich auxch aas Robx 
hinauxcherstxeckenae Riihxwelle 21, die 'mit einem Antxieb 22 
verbunaen ist una Rtihxeinrichtungen 23 (entspxechena aen Ruhr- 
einxicbtungen 15) trSgt. 

Die sich w£hrena aes Reaktionsablauf es biiaenaen Dampfe 
sammeln sich im oberen Zylinaerabschnitt aes Rohres 2 una wexaen 
mit Uber aas Auslai3enae aes Rohres 2 abgezogen. Dazu ist es 
zweckmaSig, jjeaoch nicht unbeaingt notig, aas Rohr 2 mit einex 
j gexingen Neigung von einigen wenigen Winkelgexaaen aexart zu 
' vexsehen, aaB aas AuslaBenae aes Rohxes 2 etwas hohex liegt als 
: das EinlaBende. Diese MaBnahme kann nicht nur den Abzug der 
Dampfe erleichtexn, sondern sich auoh giinstig auf die lempe- 
raturfiihrung auswirken. 
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Daa Entgasungsrohr 4 1st mit einer AuBenheizung 
40 versehen und schlieBt etch an den Auslafi des waage- 
rechten Rohres 2 an. Der Betrieh dee Entgasungsrohr es 
4 1st so eingestellt, dafl die das Rohr 2 verlassende, 
ausreagierte Losung im wesentlichen auf der Endtempera- 
tur des Rohres 2 gehalten bleibt. In dem Entgasungs- 
rohr, das mit FttllkSrpem gefttllt oder mit tiblichen 
Kolonneneinbauten versehen sein kann, trennt sich ein 
Teil der aus HC1 und Phosgen, aber auch aus Lbsungs- 
mittel und Isocyanataa bestehenden D&mpfe von der Ieo- 
cyanat-Losung. Die D&mpfe sammeln sioh im Kopf des 
Rohres 4 und werden Uber eine Leitung 43 abgezogen, 
wahrend die Isocyanat-Losung ttber eine Leitung 41 
und ein Entspannungsventil 42 abgezogen wird. Die bei 
der Reaktion im Waagerechten Rohr 2 entstehenden, eben- 
falls das Nebenprodukt HC1 enthaltenden Dampfe, die sich 
im oberen Zylinderabschnitt des waagerechten Rohres 2 
sammeln, entwefchen ebenfalls durch das Entgasungsrohr 
4 hindurch ttber die Leitung 43* Die Tatsache, dafi diese 
Dampfe das Entgasungsrohr 4 durchstrSmen, st&rt dabei 
welter nicht, da in dem Entgasungsrohr 4 keine Reaktion 
mehr stattf indet. 

Der schon erwahnte Warmetausoher 3 ist am AuslaB 
des waagerechten Reaktionsrohres 2 im wesentlichen unter- 
halb des Entgasungsrohres 4 angeordnet. Dieser WSrme- 
tauscher ist zweckm&fiig ein RShrenwarmetauseher, dessen 
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Rohren aufien von Heizdampf umstrSmt werden. Er arbeitet 
nach dem Prinzip der ThermosyT»honstr5mung. Das Produkt 
aus dem Rohr 2, und zwar insbesondere aue dem unteren 
Zylinderabechnitt des Rohres 2, stromt zum Warmetauscher 
3, wird dort aufgeheizt und strBmt sodann (gewissermaBen 
umd die Ecke) im Gegenstrom in das Rohr 2, und zwar 
In dessen oberen Zylinderabschnitt zurttck. Dadurch lie- 
gen im Rohr 2 elnander entgegengerichtete, untrschied- 
lich temperierte StrSme vor, die unter der Einwirkung 
des Mischorgans im direkten Warmeaustausch miteinander 
etehen, und as stellt sich im Rohr 2 ein Temperaturprofil 
ein, das sich aus den jeweiligen Xokalen Mischtempe*a- 
turen ergibt und das im wesen-Hichen linear ist. 

Die Anordnung kann so getroffen sein, dafi das lineare 
Temperaturprofil nur durch den Warmetauscher 3 erzeugt 
wird Oder dafl dessen Bildung durch Zusammenwirken des 
Warmetauschers 3 : Tnit der Mantelheizung 20 erfolgt oder 
dafi es nur durch die Mantelheizung 20 erzeugt wird, d.h. 
der Warmetauscher 3 zum Portfall kommt. Die Verwendung 
des Warmetauschers 3 ist allerdings bevorzugt, weil sich 
damit das gewUnschte lineare Temperaturprofil verfahrens- 
technisch einfacher und sicherer einstellen la\Bt als 
nur mit der Mantelheizung, und well dann auBerdem die 
aus der Kaltphosgenierung kommenden Zwiechenprodukte ohne 
Notwendigkeit der Berttbrung mit beheizten Wanden erhitzt und 
zur umsetzung gebracht werden kbnnen. 
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Die beschriebene Wirkungswelse des Warmetauschers 

3 beruht auf dem positiven Temperaturgradienten zwischen 
dem Auslafi des Reaktionsrohres 2 und dem AuBlafi des 
Reaktionsrohres 1, die zur einer Thermoeyphonstrbmung 
vom Warmetauscher 3 zum Rohr 2 Anlafi gibt. Dagegen kann 
eine Tbermosyphonetrbmung vom Warmetauscher 3 zum Ent- 
gasungsrohr 4 nicht eintreten, veil zwischen diesen An- 
lageifceilen kein nennenswerter Temperaturgradient vor- 
handen 1st. 

Die liber die Leitung 43 aus dem EntgaBungsrohr 

4 abgefUhrten Dampfe gelangen in einen GaskUhler 6, 
wo sie gekuhlt und kondeneiert werden. Der GaskUhler 
6 besitzt mehrere (im gezeigten Beispiel drei) ttber- 
einander angeordne* KUhlsektionen 61, 62 und 63, die 
von unten nach oben mit zunehmend tiefer werdend^r 
Temperatur betrieben werden. Das sich im GaskUhler 
bildende Kondensat, das im wesentlichen aus Phosgen, 
LSsungsmittel und Isocyanat besteht, rieselt im Gegeo- 
strom zum auf steigenden HCl-Gas herunter. Dadurch 
kommt es nicht zur Verkrustung der KUhlflachen in- 
folge einer Bildung von Carbonidsauredioriden aus Iso- 
cyanat und HC1 bei tieferen Tempearturen, da die 
Carbonidsauredioride in Phosgen gut ISslich sind. Das 
Koodensat aus dem GaskUhler 6 lauft Uber eine Leitung 
64 zum Kaltphosgenierungs-Rohr 1 zurUck, wahrend das 
Abgas HC1 Uber eine Leitung 65 und ein Entspannungs- 
ventil 66 zur ttblichen HCl-Aufarbeitungsanlage gefUhrt 
wird. 
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Das ttber die Leitung 41 aus dem Entgasungsrohr 
4 abgezogeue Produkt, bestehend aus einer Ieocyanat- 
LSsung mit Gehalten an Phosgen und HCl f wird nach 
Bntspannung im Entspannungsventil 42 zur weiteren 
Entgasung in eine Entgasungskolonne 5 eingeleitet. 
Diese Entgasungskolonne 5 entspricht im Aufbau weit- 
gehend dem Entgasungsrohr 4 f d.h. Bie besitzt die Form 
eines aufrechtstehendes Rohrs, das mit FttllkSrpern 
gefttllt Oder mit ttblichen Kolonneneinbauten versehen 
sein kanu und dad eine AuBenheizung 50 besitzt. Zur 
Untersttitzung der Entgasung kann liber eine Leitung 
51 Inertgae in den Bbden der Kolonne 5 eingeftthrt 
werden. Diese MaBnahme kann ttbrigens auoh zusatzlich 
noch beim Entgasungsrohr 4 getrofffen eeiu. Zweckm&Big 
wlrd die Eolonue 5 ebenso vie auch das Rohr 4 tiber- 
flutet betrieben* 

In der Entgasungskolonne 5 wird das Produkt weit- 
gehend von HC1 und Phosgen befreit. Es lauft dann ttber 
eine Leitung 52 zur endgttltigen Aufbereitung, d.h. zur 
Peinentgasung und Destination. Die Abgase aus der 
Peinentgasung werden ttber eine Leitung 55 zurttckge- 
ftthrt und zusammen mit den ttber eine Leitung 53 abge- 
zogenen Abgasen aus der Entgasungskolonne 5 zum Gas- 
ktthler 6 geleitet. In die Leitung 53 lot dabei noch ein 
Kompressor 54 eingesohaltet. 

Die Virkungswtise der vorangehend beschriebenen 
Anlage sei an f olgendem Zahlenbeispiel gezeigt* 
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Pro Stunde warden eine LBsung von 32 t 8 kg Phosgen 
in 100 kg a- Chlornaphtbalin und eine LSsung von 28,5 kg 
Anllin in 100 kg <A-Chlornaphthalin ttber die Leitungen 10 
bzw. 11 kontinuierlich in das Kaltphosgenierungsr-Rohr 1 
eingespeiet. In den ttbrigen Teilen der Anlage wurden da- 
bei folgende Parameter eingehalten: 

Temperatur am Elnlafirohr 1 0 C 

Temperatur am EinlaBrohr 2 +50 C 



Temperatur am AuslaBrohr 2 +150° C 

Temperatur am AuslaBrohr 4 +150 



o 



c ! 



Temperatur am Auslafl Kolonne 5 +150 C 

Temperatur im Kttkler, 6, Sektion 61 -5° C 

Temperatur im Klibler 6 , Sektion 62 -40° C 

Druck in der Anlage bis sum Bnt- 

spannungsventil 42 bzw. 66 2 atU 

Versuchsdauer: 21 Tage ohne Unter- 

brechung 

ttber die Leitung 52 wurde aus der Entgasungskolonne 
5 eine farblose bis gfclbliche LBsung entnommen, die in 
einer Peinentgasung und Destination kontinuierlicb aufge- 
arbeitet wurde. Dabei ergaben sich stttndlich ca. 35, 5 kg 
reines Phenylisocyanat. Dies entspricbt einer Ausbeute ttber 
alle Reaktionsstufen (Reaktion, Entgasung und Destination) 
von 98,70 der Theorie, bezogen auf das eingesetzte Anilin. 
Der tJbersotiufl an Phosgen be-trug oa. 83* der tbeoretischen Menge. 



- Ansprttche - 
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Ansprtlche 



1. Verfahren zur Herstellung Ton Isocyanaten aus organischen 
-Aminec und Phosgen in Gegenwart eines inerten Losungsmittels, 
wobei das Reaktionsgemisch in einer ersten Verfahrens- 
etufe (Kaltphosgenierung) bei Temperaturen von etwa 0°C be- 
handelt und anschlieBend in einer zweiten Verfahrensstufe 
(HeiBphosgenierung) bei Temperaturen bis zu etwas 200°C aus- 
reagiert wird, dadurch gekennzeicb.net f dafl das Reaktions- 
gemisch aus der Kaltphosgenierung in der Stufe der HeiBphos- 
genierung unter standiger mechanischer Durchmischung mit lang 
sam ansteigendem lemperaturprof il durch einen sich waage- 
recht erstreckenden Reaktionsraum geleitet wird. 

2. Vorrichtung zur Durchf iihrung des Verfahrens nach An- 
spruch 1% bestehend aus einem Reaktionsgef aB fur die Kalt- 
phosgenierung mit Kuhl - und Ruhreinrichtungen sowie einem 
diesen nachgeschalteten zweiten, heizbaren Reaktionsgef aB 
fur die HeiBphosgenierung, dadurch gekennze ichnet , dafl 

das Reaktionsgefafl fiir die HeiBphosgenierung ein waagerecht 
liegendes Rohr (2) ist, durch das sich in LSngflrichtung eine 
mit Rohreinrichtungen (23) besetzte Welle (21) hindurcher- 
strecict. 
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3. Vorrichtung zur Durchftthrung des Verfahrens nach 
Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dafl das vraage- 
rechte Reaction srohr (2) von einer ia einzelne, separat 
beheizbare Abschnitte unterteiltaa Mantelheizung (20) 
umgeben 1st. 

4. Vorrichtung zur Durchftthrung, des Verfahrens Dach 
Anspruch 2 Oder 3, dadurch ge kennzeiohnet, dafl am Ende 
des waagerechten Reaktionsrohres ein mit Thermosyphon- 
stramung arbettender Warmetauscher 3 angeordnet 1st, 

5. Vorrichtung au Durchftthrungdes Verfahrens nach 
einem der Ansprttche 2 bis 4, dadurch gekennzeiohnet, 
daB am Anfang und am Ende des waagerechten Reaktions- 
rohres C2) je ein senkrechtes Reaktionsrohr (1,4) ange- 
ordnet ist, derart, daS die drei Rohre zusammen ein System 
von kommunizierenden Rtthren bilden, wobei das eine Rohr 
(1) zur Durchftthrung der Kaltphosgenierung und das andere 
Rohr (4) zur Entgaeung des Reaktionsproduktes dient. 
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